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Verfahren zur Herstellung von organisch modifizierten Aerogelen 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von organisch modifizierten, dauerhaft hy- 
drophoben Aerogelen, bei dem man 

a) aus oiner wa&rigcn Wasserglaslosung mit Hilfe minde- 
stens einer organischen und/oder anorganischen Saure 
uber die Zwischenstufe eines Kieselsauresols ein 
Si0 2 -Gel erhalt, 

b) das in Schritt a) erhaltene Gel mit einem organischen 
Losungsmittel solange wascht, bis der Wassergehalt des 
Gels < 5 Gew.-% ist, 

c) das in Schritt b) erhaltene Gel oberflachensilyiiert, und 

d) das in Schritt c) erhaltene oberHachensilylierte Gel un- 
terkritisch trocknet, das dadurch gekennzeichnet ist, da£ 
das als Zwischenstufe gebildetc Kieselsauresol einen pH- 
Wort im Boreich von 4 bis 8 aufweist. 
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Beschreibiing 

Die Erfindung betriffl ein Vcrfahren zur Herslellung von 
organisch modifizierten Aerogelen. 

Aerogete, insbcsondere solche mit Porositaten uber 60% 
und Dichlen unter 0.6 g/cm 3 . wcisen cine auBerst geringe 
thermische I-eitfahigkcit auf und finden deshalb Anwen- 
dung als Wiirtneisolationsmalcrial wic z. B. in der EP-A-0 
171 722 bcschrieben. 

Acrogele im weiteren Sinn, d. h. im Sinne von "Gel mit 
Luft als Dispersionsmittel", werden durch Trocknung eines 
geeigneten Gels hergestellt. Unter den Begriff "Aerogel" in 
diesem .Sinne, fallen Acrogele im engeren Sinn, Xerogele 
und Kryogclc. Dahci wird ein gctrocknctcs tlcl als Aerogel 
im engeren Sinn bezeichnct, wenn die l'*lussigkeit des Gels 
bei Temperaiuren oberhalb dcr kritischen Teniperatur und 
ausgchend von Driicken oberhalb des kritischen Druckcs 
weitestgehend entfernt wird. Wird die Fliissigkeit des Gels 
dagegen unterkritisch, beispielsweise unlcr Bildung einer 
Flllssig-Dampf-Grenzphase entfeml, dann hezeichnet man 
das cntstandene Gel als Xerogel. 

Bei der Verwendung des Begriffs Aerogele in der vorlie- 
genden Annieldung handclt es sich urn Aerogele im weite- 
ren Sinn, d. h. im Sinn von "Gel mit Lull als Dispersion smit- 
tei". 

Dariibcr hinaus kann man Acrogele grundsiitzlich in anor- 
ganische und organische Aerogele unterteilen. 

Anorganische Aerogele sind schon seit 1931 bekannt 
(S.S. Kistlcr, Nature 1931, 127, 741). Seitdem sind aus un- 
tcrschicdlichslcn Ausgangsnialcrialicn Aerogele hcrgcstellt 
worden. Dabei kounien z. B. Si0 2 -, AI7O3-, IIO2-, Zr0 2 -, 
Sn0 2 -, Ei 2 0-, CeC>2- und V2O5- Aerogele sowie Misebun- 
genaus dicscn hcrgcstellt werden (H. D. Gcsscr, P.C. Gos- 
wami, Chem. Rev. 1989, 89, 765ft'). 

Seil einigen Jahren sind auch organische Aerogele aus un- 
terschiedlichslen Ausgangsmaicrialien, wie z. B. aus Mela- 
minfonnaldchyd, bekannt (R.W. Pekala, J. Mater. Sci. 1989, 
24, 3221). 

Anorganische Acrogele Iconncn dahci auf zwei prinzipicll 
unterschiedlichen Wegen hergestclli werden. 

Zum einen konnen Si02-Aerogele beispielsweise durch 
saure Hydrolyse und Kondensation von Tetraethylorthosili- 
kat in Ethanol hergestellt werden. Dabei entsteht ein Gel, 
das durch iiberkritische Trocknung unter lirhaltung der 
Struktur gelrocknet werden kann. Auf dieser Trocknungs- 
technik basicrende Hcrstcllungsvcrfahrcn sind z. B. aus dcr 
EP-A-0 396 076, der WO 92/03378 oder der WO 95/06617 
bekannt. 

Einc prinzipicllc Alternative zu dicscm mil sehr hohen 
Kostcn und groBen yerfahrenstechnischen Risiken verbun- 
denen Verfahren bietel ein Verfahren zur unterkritischen 
TYocknung von SiO^-Gclcn. Das Si0 2 -Gcl wird dabei durch 
saure Hydrolyse von Tetraalkoxysilanen in eincrn geeigne- 
ten organisehen Losungsmiltel mittels Wasser erhalten. 
Nach Austausch des Tiisungsmiuels gegen ein geeignetes 
organisches Losungsmittel wird in einem weiteren Schritt 
das erhaltene Gel mil eineui Silylierungsmiltel umgesetzt. 
Das dabei entsiehcnde SKX^-Gel kann anschlieBend aus ei- 
nem organisehen Losungsmittel hcraus an der Luft getrock- 
net werden. Dauiil. lassen sich Aerogele mit Dichten unter 
0,4 g/cin 3 und Porositaten iiber 60% herstellcn. Das auf die- 
ser Trocknungstechnik basierende Herstellungsverfahren ist 
ausfuhrlich in der WO 94/25149 beschrieben. 

Die oben beschricbenen Gele kiinnen darilber hinaus vor 
der Trocknung in einer alkohol- waBrigen Txisung mit Tetr- 
aalkoxysilanen versetzt und gealterl werden, urn die Gel- 
netzwerkslarke zu erhdhen, wie z. B. in der WO 92/20623 
offenbart. 
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Die hei den oben beschriebenen Verfahren als Ausgangs- 
materialien verwendeten Tetraalkoxysilane stellen jedoch 
einen auBerordentlich hohen Kosienfaktor dar. Eine nicht 
unerhebliche Kostensenkung kann durch die Verwendung 
5 von Wasserglas als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung 
der Si0 2 -Gele erreicht werden. Dazu kann beispielsweise 
aus einer waBrigen Wasserglaslosung mit Hilfe eines Ionen- 
austauscherharzes eine Kieselsaure hergestellt werden, die 
durch Zugabe einer Base zu einem Si02-Gel polykonden- 

10 siert. Nach Austausch des waBrigen Mediums gegen ein ge- 
eignetes organisches Losungsmittel wird dann in einem wei- 
teren Schritt das eriialtene Gel mit einem chlorhaltigen Sily- 
lierungsmittel umgesetzt. Das dabei entstehende, auf der 
Ohcrflachc z. B. mit Mcthylsilylgruppcn modifizicrtc S1O2- 

15 Gel kann anschlieBend ebenfails aus einem organisehen Lo- 
sungsmittel heraus an der Luft getrocknet werden. Das auf 
dicscr Tcchnik basicrende Hcrstcllungsvcrfahrcn ist in der 
DE-A-43 42 548 offen barL 
In der alteren deutschen Patentanmeldung 195 02453.2 

20 wird dariiber hinaus die Verwendung von chlorfreien Sily- 
lierungsmitteln bei der Herstellung von unterkritisch ge- 
trockneten Aerogelen beschrieben. 

In der alteren deutschen Patentanmeldung 195 34 198.8 
wird ferner eine Organofunktionalisierung mittels entspre- 

25 chender Silylierungsiuitlel bei der Herslellung von unterkri- 
tisch getrockneten Aerogelen beschrieben. 

Dariiber hinaus wird in der alteren deutschen Patentan- 
meldung 195 41 279.6 die Herstellung von hydrophoben, 
unterkritisch getrockneten Aerogelen beschrieben. Dabei 

30 wird in dem HerstellungsprozeB auf die teurcn Silylicrungs- 
mittel, die dem spateren Aerogel eine dauerhafte Hydropho- 
bizilal verleihen, bewuBl verzichlet und stall dessen mittels 
billigcrcn Alkoholcn cin Aerogel mit sauerstoffgebundenen 
hydrophoben Oberftachengruppen dargestellt. Dadurch ist 

35 jedoch das beschriebene Aerogel nur kurzfristig hydrophob. 
In den alteren deutschen Patentanmeldungen 
19541 715.1 und 1 95 41 992.8 wird ein verbessertes Ver- 
fahren beschrieben, bei dem aus einer waBrigen Wasserglas- 
losung mit Hilfe einer Saure cin Kieselsauresol mit einem 

40 pH-Wert <, 4,0 hergestellt wird, das anschlieBend in einem 
zweiten Schrittdurch Zugabe einer Base zu einem Si0 2 -Gel 
polykondensiert. Die verwendete Saure bildet dabei mit den 
Kationen des Wasserglases ein schwerldsliches Salz, das in 
einem weiteren Verfahrensscbritt abgetrennt wird. Das Ae- 

45 rogel wird durch eine anschlieBende organische Oberflfi- 
chenmodifikation und untcrkritischc Trocknung erhalten. 

Bei alien Verfahren zur unterkritischen Trocknung von 
Si0 2 -Aerogelen auf Basis von Wasserglas, die aus dem 
Stand dcr Tcchnik bekannt sind, wird das erfordcrlichc 

50 Si0 2 -Gel in zwei Stufen hergestellt. In einem ersten Schritt 
wird ein saures Kieselsaure sol aus Wasserglas entweder mit 
Hilfe eines saurcn Toncnaustauschcrharzcs odcr cincr Saure 
hergestellt. Dabei wird ein pH-Wert :» 4,0 eingestellt, um 
zu gewahrleisten, daB das Kieselsauresol kurzzeitig stabil 

55 ist. In einem zweiten Schritt wird dann das Kieselsauresol 
zur Bildung eines Si02-Gels mit einer Base versetzt 

Diese zweistufigen Verfahren haben den Nachleil, daB sie 
zum einen kostenintensiv sind und zum anderen kompliziert 
zu steuern sind. Die Schwierigkeit der Steuerung beruht un- 

60 ter andereni darauf, daB das zunachsl gebildete Kieselsaure- 
sol nur kurzzeitig stabil ist und sich die Solstruktur standig 
andert. 

In der DE-OS 19 40 093 wird ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Kieselxerogelen offenbart, bei dem das Xerogel 
65 durch Neutralisicrcn einer Wasserglaslosung mit einer Saure 
erhalten wird, d. h. die Saure wird immer zur Wasserglaslo- 
sung hinzugegeben. 

Nachteilig bei diesem Verfahren sind die langen Zeit- 
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raume, in dcncn die Saurczugabe crfolgi, die im Bereich von 
Stundcn liegen, sowic die Tatsachc, daB das gcbildete Kie- 
selhydrogel ausfalll, wodurch sieh eine inhornogene Auf- 
schlammung bildct. 

Aufgabe der vorliegcnden Crfindung war es daher, ein 5 
Verfahren bereitzustellcn, nut deui sich organisch modifi- 
zierte Aerogclc einfach hersiellenlassen. 

Diese Aufgabe wird gelosl durch ein Verfahren zur Her- 
stellung von organisch modidzierten Aerogelen, bei dem 
man vo 

a) aus einer waltagen Wasserglasldsung mit Hilfe 
mindesicns einer organischen und/oder anorganischen 
Saure iibcr die Zwischcnsiufc cincs Kicsclsiuircsols cin 
SiOvGel erbaU 15 

b) das in SchriU a) erhallene Gel rail einern organi- 
schen TAsungsmittcl solange wiischt, bis dcr Wasscrge- 
halt des Gels < 5 Gew.-% ist, 

c) das in SchriU b) erhallene Gel oberflachensilyliert, 
und 20 

d) das in Schritt c) erhaltene oberflachensiiyUerte Gel 
unlerkridsch irocknet, dadurch gekennzeichneL, daB 
man das Kicscisauresol durch Zugabe der waBrigen 
Wasserglasldsung in die Saure unter schnellcr Durch- 
mischung der beiden Losungen herslelh und daB das 25 
als Zwischenstufc gebildete Kieselsauresol einen pH- 
Wcrt im Bereich von 4 bis 8 aufweist, wobei sich das 
SiOvGel durch Bildung des Kieselsaurcsols unter 
gleichzeiiiger Poly kondensadon bildet. 

30 

Vorzugsweise ist der pH- Wert > 4 und < 6. Der Vorteil 
des erlindungsgemaBen Verfahrens liegl darin, daB sich das 
Si02-Gel in Sckundcnschncllc in einem Schritt durch Bii- 
dung eines Kieselsaurcsols unter gleichzeitiger Polykonden- 
sation bildet. Dariiber hinaus sind die erfindungsgemaB her- 35 
gestclltcn Aerogclc vorzugswcisc'dauerhafl hydrophob. 

Als Wasserglasldsung wird in SchriU a) im allgemeinen 
eine 6 bis 25 Gew.-%ige (bezogen auf den SiOvGehalt) Na- 
trium- und/odcr Kaliumwasscrglasldsung verwendet. Bc- 
vorzugt ist eine 10 bis 25 Gew.-%ige Wasserglasldsung, be- 40 
sonders bcvorzugl eine 10 bis 18 Gew.-%ige Wasserglasld- 
sung. 

Ferncr kann die Wasserglasldsung bezogen auf S1O2 bis 
zu 90 Gew.-% zur Kondensadon befahigte Zirkonium-, Alu- 
minium- und/oder Titan- Verbindungen enlhallen. 45 

Als Saurcn werden allgcmcin 1 bis 50 Gcw.-%igc Saurcn 
verwendet, bevorzugt 1 bis 10Gew.-%ige Sauren. Bevor- 
zugtc Sauren sind Schwefel-, Phosphor-, FluB-, Oxal- und 
Salzsaure. Besonders bevorzugt ist Salzsaure. Es konnen 
auch Mischungen dcr entsprcchenden Sauren eingesetzt 50 
werden. 

Ncbcn dem cigcnllichcn Mischcn dcr Wasserglasldsung 
und der Saure 1st es dariiber hinaus auch moglich zunachst 
einen Teil der Saure in die Wasserglasldsung zu geben, bis 
ein pH-Wert > 8 erhalten wird und in einem weiteren 55 
Schritt den oben genannten pll-Wert des Sols einzustellen 
und/oder zunachsl einen Teil der Wasserglasldsung in die 
SSure zu geben, bis der pH-Wert < 4 ist und in einem wei- 
teren Schritt den endguldgen pTl-Wert einzustellen. Auf 
diese Weise ist es moglich, das Verhaltnis der Sloflstrome 60 
Wasserglasldsung/Saure Uber einen sehr breiten Bereich zu 
variieren. 

Nach dem Mischcn der beiden Losungen sollte bevorzugt . 
ein 5 bis 12 Gew.-%igcs Si0 2 -C}el erhalten werden. Beson- 
ders bevorzugt ist ein 6 bis 9 Gew.-%iges SiG^-Gcl. 65 

Urn eine moglichst gute Durcluuischung der Wasserglas- 
ldsung und der Siiure zu gewahrleislen, bevor sich das SiO^- 
Gel ausbildet, sol lien beide Losungen vorzugsweise unab- 
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hangig voneinandcr eine Tcmperamr zwischen 0 und 30°G, 
besonders bevorzugt zwischen 5 und 25°C und insbesondere 
zwischen 10 und 20°C aufweisen. Wird eine Saure einge- 
setzt, die schwerldsliche Salze rait den Natrium- und/oder 
Kaliumionen des Wasserglases bildet, so sollte die Tempera- 
tur nicht so stark gesenkt werden, daB diese kristallin ausfal- 
len. Dadurch kdnnten Defekte in der sich bildenden S1O2- 
Struktur auftreten. 

Die schnelle Durchmischung der beiden Losungen erfolgt 
in dem Fachmann bekannten Vorrichtungen, wie z. B. RUhr- 
kessel, Mischdiisen und staiische Mischer. Bevorzugt sind 
halbkontinuierliche oder kontinuierliche Verfahren, wie 
z. B. MischdUsen. 

Gcgcbcncnfalls kann in Schritt a) gleichzcitig cin Form- 
gebungsschritt, z. B. durch Spray-forming, Extrusion oder 
Tropfenbildung, erfolgen. 

Vor Schritt b) laBt man das Gel vorzugsweise altcrn, und 
zwar im allgemeinen bei 20 bis 100°C, vorzugsweise bei 40 
bis 100°C, insbesondere bei 80 bis 100°C und einem pH- 
Wert von 2,5 bis 1 1 , vorzugsweise 5 bis 8. Die Zeit dafur be- 
tragt im allgemeinen 1 Sekunde bis 12Stunden, vorzugs- 
weise 1 Sekunde bis 5 Stunden und besonders bevorzugt 1 
Sekunde bis 2 Stunden. 

Vor Schritt b) wird das Gel vorzugsweise mit Wasser ge- 
waschen, besonders bevorzugt solange bis das verwendete 
Waschwasser elektrolytfrei ist Falls eine Aliening des Gels 
durchgefuhrt wird, kann das Waschen dabei vor und/oder 
nach der Alterung durchgefuhrt werden, wobei das Gel in 
diesem Fall vorzugsweise nach der Alterung gewaschen 
wird. 

Zum Waschen konnen auch Mischungen aus Wasser und 
einem Ldsungsmillel aus Schritt b) verwendet werden. Der 
Wasscrgchalt sollte jedoch vorzugsweise so hoch scin, das 
die Salze in den Poren des Hydrogels nicht auskristallisie- 
ren. 

Um die Natrium- und/oder Kaliumionen weitcstgehend 
zu entfernen, kann das Hydrogel vor, wahrend und/oder 
nach dem Waschen mil Wasser auch nut einer Mineralsaure 
gewaschen werden. Bcvorzugtc Mincralsauren sind dabei 
die ebenfalls in Schritt a) als bevorzugt genannten Mineral- 
sauren. 

In Schritt b) wascht man das aus Schritt a) erhaltene Gel 
mit einem organischen Ldsungsmittel solange, bis der Was- 
sergehalt des Gels < 5 Gew.-%, vorzugsweise < 3 Gew.-% 
und besonders bevorzugt < 1 Gew.-% ist. Als Ldsungsmit- 
tel werden im allgemeinen aliphatische Alkoholc, Ether, 
Ester oder Ketone sowie aliphadsche oder aromadsche Koh- 
lenwasserstoffe verwendet. Man kann auch Gemische aus 
den genannten Ldsungsmitteln vcrwenden. Bevorzugte Ld- 
sungsmittel sind Methanol Ethanol, Aceton, letrahydrofu- 
ran. Essigsaureethylester, Dioxan, Pentan, n-Hexan, n-Hep- 
tan und Toluol. Besonders bevorzugt ist Aceton als Ld- 
sungsmittel. Man kann auch Gemische aus den genannten 
Ldsungsmitteln verwenden. Ferner kann auch zuerst das 
Wasser mit einem wassermischbaren Ixisungsmittel, z. B. 
einem Alkohol, Aceton oder TTIF ausgewaschen und dann 
dieses Ldsungsmittel mit einem Kohlenwasserstoff ausge- 
waschen werden. Als Kohlenwasserstoff wird vorzugsweise 
Pentan oder n-IIeptan verwendet. 

In SchriU c) wird das losungsruillelhaltige Gel mil einem 
Silylierungsmittel umgesetzt. Als Silylierungsmittel werden 
vorzugsweise Silane der Formeln R 1 4_ n SiCl 0 oder 
R 1 4_ t) Si(OR 2 ) n mit n = 1 bis 3 eingesetzt, wobei R 1 und R 2 
unabhangig voneinander, gleich oder verschieden, Ci-Q- 
Alkyl, Cyclohcxyl oder Phenyl sind. Auch Isopropenoxysi- 
lane sowie Silazane sind geeignet. Besonders bevorzugt ver- 
wendet man Trimeihylchlorsilan. Dariiber hinaus konnen 
alle dem Fachmann bekannten Silylierungsmittel eingesetzt 
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werdcn. Die Umselzung wird im allgemcinen hci 20 bis 
100°C vorzugsweise 20 bis 70°C, durchgefiihrt, vorzugs- 
weise in einem Losungsmittel. Gegebenenfalls kann die Si- 
lylierung durch einen Katalysator, beispielsweise eine Saure 
oder Base, bescblcunigl werdcn. 5 

Vor Schritt d) wird das silyliertc Gel vorzugsweise mit ei- 
nem protischen oder aprotischen I<osungsmitre) gewaschen, 
bis unumgeselztes Silylierungsmittel im wesentlichen ent- 
fernt isl (Restgehalt < 1 Gew.-%). Geeignete J^osungsmit- 
tel sind dabei die bei Schritt. b) genannten. Analog sind die to 
dort als bevorzugt genannten Losungsmittel auch bier be- 
vorzugt. 

In Schrilt d) wird das silylierte. und vorzugsweise gewa- 
schctic Gel untcrkriliseh gctrocknet, vorzugsweise hci Tem- 
pera! men von -30 bis 200°C, besonders bevorzugt 0 bis 15 
100°C, sowie Driicken vorzugsweise von 0.001 bis 20 bar, 
besonders bcvor/.ugl 0,01 bis 5 bar, insbesonderc 0,1 bis 
2 bar, beispielsweise durch Strahlungs-, Konvektions- und/ 
oder Konlakllrocknung. Die Trocknung wird im allgemci- 
nen so lange fortgefuhrr, bis das Gel einen losungsmittel- 20 
Restgehalt von weniger als 0,1 Gew.-% aufweist. Die nach 
der Trocknung erhalteuen Aerogele sind dauerhafl hydro- 
phob. 

In einer wciteren Ausfiihrungsform kann das Gel je nach 
Anwendung vor der Silylierung im Schritt c) noch einer 25 
Netzwerkvcrslarkung unterworfen werdcn. Dies geschieht, 
indem man das erhaltene Gel mit einer Losung eines zur 
Kondensation befahigten Orlhosilikates der Fonnel 
R 1 4 H) Si(OR-) n , vorzugsweise ein Alkyl- und/oder Arylor- 
tbosilikat, wobei n = 2 bis 4 ist und R' und R 2 unabhangig 30 
voneinandcr Wasscrstoftatome, lineare oder vcrzweigte Cj- 
Cg-Alkyl-. Cyclohexyl- oder Phenyl-Resle sind, oder mit ei- 
ner waBrigcn Kicsclsaurc-Losung umsctzt. 

In einer weileren Ausfiihrungsform kann das Gel nach der 
fonngebenden Polykondensation in Schrilt a) und/oder je- 35 
dem nachfolgcndcn Vcrfahrensschritt nach dem Fachmann 
bekannten Techniken. wie z. B. Mahlen. zerkleinert werden. 

Des weileren konnen dem Wasserglas, der Saure und/oder 
dem Sol vor der Gclhcrsfcllung zur Rcduktion des Strah- 
lungsbeitrages der Warmeleitfahigkeit IR-Trubungsmittel, 40 
wie /.. B. Rufi, Titanoxid, Eisenoxide und/oder Zirkonoxid 
zugesetzt werden. 

In einer weileren Ausfiihrungsform konnen dem Wasser- 
glas, der Saure und/oder dem Sol zur Erhohung der mecha- 
nischen Stabilitat Fasern zugesetzt werden, Als Fasermateri- 45 
alien konnen anorganischc Fasern, wie z. B. Glasfascrn oder 
Mineral I asern, organische Fasern, wie z. B. Polyesterfasern, 
Aramidfasem, Nylonfasern oder Fasern pflanzlichen Ur- 
sprungs, sowie Gemischc dersclbcn verwendet werdcn. Die 
Fasem konnen auch bcschichlet sein, z. B. Polyesterfasern, 50 
die mit einem Metall wie z. B. Aluminium metallisiert sind. 

Die crfindungsgcmaB hcrgcstclltcn Aerogele finden ins- 
besondere Verwendung als Warmeisolationsmaterialien. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird im folgenden an- 
hand eines Ausfuhrungsbeispiels nahcr heschrieben, ohne 55 
dadurch beschrankt zu werden. 

Bei spiel 1 

424 g einer auf 10°C gekiihllen 7,5^>igen HCl-Losung 60 
wird tropfenweise mit 712 g einer auf 10°Ogekuhlten Natri- 
umwasserglaslosung (mit einem Gehalt von 13 Gew.-% 
Si02 und einem Na 2 0 : Si02 Verhaltnis von 1 : 3,3) ver- 
setzt. Dabei stellt sich ein pH-Wert von 4,7 ein. Das nach ei- 
nigen Sckundcn gcbildete Hydrogcl wird 1 Stundc bei 85°C 65 
gealterL AnschlieBend wird es mit 3 1 warmem Wasser ge- 
waschen und das Wasser mil 3 1 Aceton gegen Aceton aus- 
getauscht. Danach wird das acetonhaltige (Jel mit Trime- 
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thylchlorsilan silyliert. (5Gew.-% Trimeihylchlorsilan pro 
Gramm nasses Gel). Die Trocknung des Gels erfotgt an Luft 
(3 Stunden bei 40°C, dann 2 Stunden bei 50°C und 12 Stun- 
denbei 150°C). 

Das so erhaltene Aerogel hat eine Dichte von 0,12 g/cm 3 , 
eine Warmeleitfahigkeit von 12 mW/mK, eine spezifische 
Oberflache nach BET von 550 m 2 /g und ist dauerhaf t. hydro- 
phob. 

Die Warmeleitfahigkeit wurde mit einer Heizdrahtme- 
thode (s. z. B. 0. Nielsson, G. Rtischenpohler, J. GroB, J. 
Fricke, High Temperatures - High Pressures, Vol. 21, 
267-274 (1989)) gemessen. 

Patcntanspriichc 

1. Verfahren zur Herstellung von organisch modifi- 
zicrtcn Acrbgclcn, bei dem man 

a) aus einer waErigen Wasserglaslosung mit Hilfe 
mindestens einer organischen und/oder anorgani- 
schen Saure iiber die Zwischenstufe eines Kiesel- 
sauresols ein SiGvGel erhalt, 

b) das in Schritl a) erhaltene Gel nut einem orga- 
nischen Losungsmittel solange wascht, bis der 
Wassergehalt des Gels < 5 Gew.-% ist, 

c) das in Schritt b) erhaltene Gel oberflachensily- 
liert, und 

d) das in Schritt c) erhaltene oberflachensilylierte 
Gel unterkritisch trocknet, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man das Kieselsauresol durch Zug- 
abe der waBrigcn Wasserglaslosung in die Saure 
unter schneller Durchmischung der beiden Losun- 
gen herslellt und daB das als Zwischenstufe gebil- 
dctc Kicsclsaurcsol einen pH-Wcrt im Bcrcich 
von 4 bis 8 aufweist, wobei sich das Si0 2 -Gel 
durch Bildung des Kieselsauresols unter gleich- 
zeitiger Polykondensation bildet. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Wasserglaslosung eine 6 bis 
25 Gcw.-%igc Natrium- und/oder Kaliumwasscrglas- 
losung verwendet. 

3. Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als Saure Schwefel-, Phosphor- 
, FluB-, Oxal- und/oder Salzsaure verwendet. 

4. Verfahren gemaB mindestens einem der vorherge- 
henden Ansprilche, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Tcmpcraturcn der cingcsctztcn Wasserglaslosung und 
der eingesetzten Saure unabhangig voneinander im Be- 
reich von 0 bis 30°C liegen. 

5. Verfahren gemaB mindestens einem der vorhergc- 
henden Ansprilche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
das in Schrilt a) erhaltene Gel vor Schritt 
b) bei 20 bis 100°C und einem pH-Wert von 2,5 bis 11 
fur die Dauer von 1 Sekunde bis 12 Stunden altem laBt. 

6. Verfahren gemaB mindestens einem der Ansprilche 
1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man das in Schritt 
a) erhaltene Gel vor Schritt b) mit Wasser wascht. 

7. Verfahren gemaB mindestens einem der vorherge- 
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
als organische Losungsmittel in Schritt b) aliphatische 
Alkohole, Ether, Esler, Ketone, aliphatische und/oder 
aromatische Kohlenwasserstoffe verwendet. 

8. Verfahren gemaB mindestens einem der vorherge- 
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
in Schritt c) als Silylierungsmittel mindestens ein Silan 
der Formeln R'^SiCL oder R'^SHOR 2 ),, mit n = 1 
bis 3 einsetzt, wobei R* und R 2 unabhangig voneinan- 
der, gleich oder verschieden, Ci-Q-Alkyl, Cyclohexyl 
oder Phenyl sind. 
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9. Verfahren gemafi mindeslcns einem der vorhcrgc- 
henden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
das oberflachensilylierte Gel vor Sehrill d) mil einem 
protischen oder aprotischen TiOSungsrnutel wascht. 

10. Verfahren gema^ mindestens einem der vorherge- 5 
hendcn Anspruche, dadurch gekennzeichnet. daB man 

in SchriU d) das silylierte Gel bei Temperaturen von 
-30 bis 200°C und Driickcn von 0.001 bis 20 bar Irock- 
nel.. 

11. Verfahren gemiiB mindeslcns einem der vorherge- io 
hendcn Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
das in SchriU a) criialtenc Gel vor der Oberflachenmo- 
difizierung mil einer Losung eines zur Kondensation 
bcfahigtcn Orthosilikatcs dcr Formcl R'^S^OR 2 ),,, 
wobei n = 2 bis 4 isl und R' und R 2 unabhangigvonein- 15 
ander Wasserstoffatome, lineare oder verzweigte Cj- 
C 6 -Alkyl-, Cyclohcxyl- oder Phcnyl-Rcstc sind, oder 
mil einer waBrigen Kieselsaure-Losung umsetzt. 

12. Verfahren gemafi mindestens einem der vorherge- 
henden Anspruche, dadurch gekennzeichnet., dafi man 20 
der Wasserglaslosung, der Saure und/oder dem Sol Fa- 
sern irusetzl. 

13. Verfahren gemafi mindestens einem der vorherge- 
henden Anspriiche. dadurch gekennzeichnet, daB man 
dem Wasserglas, der Saure und/oder dem Sol IR-Trii- 25 
bungsmittel zusetzl. 

14. Verfahren gemafi mindestens einem der vorherge- 
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB man 
das erhaliene (iel nach Schritt. a) und/oder jedem nach- 
folgcndcn Verfahrcnsschritt zerklcincrt. 30 
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